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Vnrrichtuna ..^H v.rf^hren Ah«nheidunn feinster Partikel aus deg 

GasDhase 

Die Erflndung betrifft eine Vorrichtung (nachfolgend auch kurz Apparat. Reaktor oder 
Pyrolysereaktor genannt) und ein Verfahren zur Abscheidung feinster Partikel aus 
der Qasphase. Insbesondere von pulverfdrmlgem Siliclum fQr photovoltaische und 
elektronische Anwendungen. 

Es 1st lange bekannt. durch Gasphasenpyrolyse von Monosilan hochrelnes Silicium 
herzustellen (u. a. US4676967. DE3311 650. DE752280. DE11 80 346). All 
diesen Verfahren Ist das Problem gemeinsam, felnste Partikel mogllchst effizient zu 
erzeugen. von einem Gas zu trennen und zu sammeln. Zuletzl wurde an der. 
Universitat Duisburg das Verfahren weiterentwickelt [WIggers. Starke. Roth: „S.l.con 
Particle Formation by Pyrolysis of Silane in a Hot wall Gasphase Reactor". Chem. 
15 Eng. Technol. 24 (2001) 3. Seiten 261 bis 264). 

Ausgehend von Monosilan erfolgt die Herstellung von pulverformigem Silicium nach 
der allgemeinen Reaktionsgleichung 



10 



20 



SiH4-»'Si + 2H2 




in der Regel sind die dafQr geeigneten Anlagen wie folgt aufgebaut: Der 
Pyrolysereaktor besteht aus eInem vertlkal angeordneten Rohr. wahlwelse aus S.S.G 
Oder Quarzglas. In der oberen Halfte ist er beheizbar und In einen gekQhIten 
25 Edelstahlmantel eingebaut. Zur Vemieidung von Anbackungen an der RohnA/and. 
wird dieser Bereich von oben her mit Wasserstoff gespQlt. Das Monosilan wird re.n 
Oder verdunnt mit einem geeigneten Gas von oben eingedOst und in der helBen 
Zone zersetzt. Die anfallenden Partikel warden im weiteren Rohn^erlauf agglomenerl 
und zusammen mit dem aus der Reaktion entstandenen und dem zum Spulen 
30 benutzten Wasserstoff abgekuhlt. Das Silicium und der Wasserstoff verlassen das 
Rohr im unteren Bereich. AnschlieBend wird ein 100-prozentiger Stickstoff 
eingeblasen. urn das Wasserstoff/Feststoffgemisch abzukiihlen und den Feststoff 
besser pneumatisch f6rdem zu kdnnen. Das Silicium wird so durch eine Rohrleitung 
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in einen Staubfilter gefardert. dort gesammelt und du«:h pneumatisch ab«,n.gbare 
Metallfilterkerzen von dem Wasse-stoff getrennt. Der Wasser^ff veriass. den Filler 
und wlrd in der Regel zu einer Abgasverbrennung geleBet. Das Siliclum wW in e.nem 
Auffangbehaiter gesammelt und ausgeschleust. 

^ Naohtelllg wl*t sloh be. elner sotehen Anordnung die F6rderung des smolumstaubes 
am Austritt des Reaktorrohres durch eine im Wesentlichen waagereoht bzw. naoh 
oben orientlerte Le«ung aus. HSuflg komml es hier zu Verstopfung des Fardem*res 
Bn weiterer Nachlei. 1st dte KQhIung durch eine Quenche, da hier ein werteres Gas 
10 zugegeben we«len muss. Femer ist die Kapazi«t eines elnzeinen Bohres begrenzt 
u-^ der apparattve Aufwand du«* parailele Bnzetenlagen daher erhebl,ch. Femer 
,<am es Immer vrteder zu Verstopfung be. dem Austrag aus dem Fl«e,gehause. Bn 
wetterer Nachte.. .St dte Vea.n.e.n.gung des entstehenden Si.fe.ums durch d.e 
Abrasion des Edelstahls. 

Aufgabe der Erflndung war es nun. e.ne M«g..chke« bereHzuste..en, urn d.e 
genannten NachteUe zu m.ndem. 

Die Aufgabe wlrd erf.ndungsgemaB entsprechend den Merkma.en der 
20 PatentansprOche gel6st So wurde vorteilhaft folgende KonstnikMon gefunden: 

Der neue Pyrolysereaktor besteht aus einem Oder mehreren Reakdonsrohren, 
,«tep.etewetee fOnf unabhSnglg vone.nander beheizbare Rohre. d.e ,n e,nem 
vo,4swetee gekQh«en Dmckbehaner e.ngebau. s.nd. Unterhalb der Ausjassserte 
25 der Im Wesentltohen vertika. orienBerten ReakBonsrohre .s. der Sammelkonus fu 
Pradukt angeo«Jnet. d. h. der Druckbeha«er let so ausgefOhrt, dass sein unterer Te,. 
g,e.chzemg zum Au«angen und Samme.n von be. der ^'^^^^ 
entstehenden Par..ke.n d.ent, wobe. zusatzllch der Sammelkonus am tefsten PunM 
vortellhan m« elner Aus.asssch.euse «ir PuK«r, d. h. P^dukt. -*"n^- ^^^^ 
30 Elnsau von Monosilan zur Erzeugung von Slllcium bestehen ^ ^-"^^ 
vorzugswelse aus S.S1C Oder Qua^glas. FQr andere ^'-^ ^ 
selbs^ers.and..ch auch andere Werks.o«e. be.sp.e.swe.se metalHsche Wert<s.o«e 
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geeignet. LSnge und Durchmesser der Rohie hangen In der Regel von der 
gewQnschten Produktionskapazitat, vom elnzusetzenden Gas bz». ZlelproduW und 
VerdOnnungsgas ab. Bevorzugt seut man hier ReakUonsmhre mK elner Linge von 
0 6 bis 7 m und elnem Du«:hmesser von wahlweise 30 bis 400 mm eIn. Der obere 
5 Teil alter Rohre 1st mil elner Oder mehreren Heizzonen. vorzugswelse zwisohen 2 b« 
6 ausgestattet. Bevorzugt setzt man elne elektrisohe Wlde-standsheizung e,n, 
,Jodu,oh man die ReakBonsrah-e. d.h. den Zersetzungsbereich in den 
Reaktlonsrohren geeignete^eise au. eine Temperatur '^'^^^ J^' 
Eersetzungstemperatur des Substrata, vorzugswelse von 800 b,s 1 100 C 
10 auflieizen kann. Die maxima. en,k*ba.e Temperatur in den R<*'en l,egt to 
Quarzglas be. 1 000 "C, an den RohrwSnden bei 1 100 "C. insbesondere durch d,e 
Anordnung von fQnl Reakdonsrohren stelgt dte Kapaz«at be. einem 
erflndungsgemasen Appamt stark an. bei glelchzeltiger kosteneffizlenter Nutzung 
des Reaktormantels und der Peripherie, wie z.B. der Regelung^ und 
15 Slcherhertstechnik der Gasverordnung. Dte untere Haifte eines Reakdonsrohres 
dlent als Agglomerations- und Koaleszenzzone. wobei geeigneten»e,se gle^hzertig 
das Feststoff/Gasgemisoh auf unter 100 »C abkQt* wlKl. z. B. Ober elne 
WasserkOhlung eines Doppelmantels. Dte ZufQhrung von Fremdgas ,n elne 
Quenche wi«< somlt aberfiOsslg. Das so abgekOhlte Gas/Feststoffgemisci, verlasst 
20 dte elnzelnen Reakttens«.l>.e. und das in der Regel rieselfahige Produkt 
(nacMomend auoh ParHkel. Feststotf Oder Pulver genannt) failt naoh unten ,n den 
Sammelkonus. Auf Jegitehe F6rde«>.gane kann somi. verziohtet werden. so dass 
Kontamlnatlonen und Kosten in elntacber . und wirtsotiaftilchar V.e,se reduz,ert 
v^roen Der Feststoff kann hter beisplelswelse Ober ein Doppelklappensystem 
25 vorteiihaft nach unten in einen gasdichten und iner«s.e*aren Container Oder 
Schmelzofen Oder andere weiten,era*eitende Verfahrensstufen ausgeschteust 
werden. 

Bereloh des Konus kann ais zusatzliche Fluldisiert,ilfe eine pneumatisohe 
30 Aust«gshilfe installiert werden, dte in besMmmten Zeitabstanden Ot»r einen 
Wasserstoffstrom den Feststoff belsptelsweise in einen test angedookten Container 
Oder Sct,melzofen au8f6«lert, soweit dies nlcht gravlmetrlsch erfolgt. Der Container 
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Oder die Einlassseite fOr einen Schmelzofen kann mit einer EIntragsklappe 
ausgestattet sein, die wShrend des BefOllvorgangs zusammen mit der 
Austragsklappe des Realctore (6a) gedffnet .lst Oder abwechseind als Doppel- 
Pendeltdappe betrieben wird. 

5 

Der Wasserstoff veriasst den Pyrolyserealrtor geelgneterwelse nach oben Qber die 
integrierte, zentral angeordnete Filter- bzw. Gasauslasseinheit. 

Dieser im erfindungsgemaBen Reaktor integrierte Filter verfQgt bevorzugt Qber eine 
10 Oder mehrere Filterkerzen aus SIntermetall, Keramik, Fasern oder Kunststoff, von 
^ denen jeweils eine oder mehrere gleichzeitig nacli Erreichen einer bestimmten 
W Druckdifferenz mit einem Gasdrucksto3 von einem Gasspeicher riickgespiilt und 

damit abgereinigt werden konnen. Die Abreinigung kann wahlwelse mit einem 

Inertgas, wie z. B. Argon oder vorteilhaft dem Gas aus der Zersetzungsreaktion, wie 
15 z. B. Wasserstoff, betrieben werden. Das Gas bzw. Gasgemisch veriasst den Filter 

und kann beispielswelse einer Abgasbehandlung zugefOhrt werden. 

Alle produktberuhrten Oberfiachen werden vorteilhaft in einem IVIaterial ausgefOhrt 
bzw. beschichtet, das eine Produktverunreinigung ausschlieBt. FOr Sllicium als 

20 Produkt konnen beispielswelse Keramik oder Kunststoffe, wie Polyethylen (PE), 
Ethylentetrafluorethylen (ETFE), Polytetrafluorethylen (PTFE), oder Silicium, 

^ vorteilhaft verwendet werden. Dies fuhrt zusammen mit den Filterkerzen zur 

W Vermeidung von metailischen Verunreinigungen des Siliciums. 

25 Der unterschiedlichen thermischen Ausdehnung von Rohren und Mantel wird bei der 
vorliegenden Erfindung bevorzugt dadurch Rechnung getragen, dass sle sich oben 
frei ausdehnen konnen, was beispielswelse bereits durch eine geeignete Abdichtung 
zwischen Rohr und Stutzen erreieht werden kann. Daruber hinaus werden die 
Reaktionsrohre vorteilhaft durch wassergekiihlte Stahlflansche im Stahlmantel des 

30 DruckbehSlters gehalten. 
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Fig. 1 gibt in einer Skizze eine bevorzugte Ausfiihrungsform der vorliegenden 
Erflndung wieder. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eIne Vorrichtung (naclifolgend aucli 
Apparat, Realctor oder Pyrolysereaktor genannt) zur thermisclien Zersetzung 
fliichtlger Verbindungen (naclifolgend auch kurz als Substrat bezeichnet) und 
Abscheldung dabel entstehender Partikel, die mindestens die folgenden 
Kennzeichen aufweist, 

einen Druckbehalter (1), 

- mindestens ein Reaktionsrohr (2), das mit seinem offenen Ende (2c) in den 
Druckbefialter hinein relcht, das andere Ende sich auBerhialb des DruckbehSltere 
befindet und mit einer Gaszufuhrung (3) versehen ist, sodass dessen offenes 
Ende (2c) in einen Produktsammelkonus (1b) hineinragt, die LSngsachse des 
Reaktionsrolires in Richtung der Gravitation und parallel zur Langsacfise des 
Druckbehalters (Id) orientiert ist, das Reaktionsrohr gaseinlassseitig belieizbar 
(2a) und gasauslassseitig kOhlbar (2b) ist, 

- der Druckbehalter (1) In seinem unteren Teil uber einen Sammelkonus (1a) 
verfugt, wobei das offene Ende des bzw. der Reaktionsrohre (2c) in den 
Gasraum des Sammelkonus (lb) hinelnreteht, . 

- der Sammelkonus (la) mit einer Auslassschleuse (6) fOr Partikel (P) verbunden 
ist und 

- einer Gasauslasselnheit (7), die mit einer Gasfuhmng (7a), deren 
Gaseinlassbereich (7b) mit dem Gasraum (lb) des Sammelkonus (la) In 
Verbindung steht, einem Filtersystem (8) und einem Gasauslass (9), der 
auBerhalb des Druckbehalters liegt, ausgestattet ist. 

Bevorzugt sind bei der erfindungsgemSBen Vorrichtung die AuBenwande des 
Druckbehalters (1) kuhlbar (1c), beispielsweise durch einen Doppelmantel mit 
Wasser als KQhImittel. 

DarOber hinaus kann die erfindungsgemSBe Vorrichtung mit mindestens einem 
Rohrboden (1e) ausgestattet sein, der. die vorhandenen Reaktionsrohre (2), 
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geelgneterweise auslassseitig, und das Filterrohr (7) einschlieBt und stabilislert. 
Dabei werden das Filterrohr (7) sowie die Reaktionsrohre (2) gegenuber dem 
Reaktor (1) sowie dem Rohrboden (1e) vorteilhaft durch O-Rlnge (1f) abgedichtet, 
vgl. Fig. 1 . 

5 

EIn Reakllonsrohr (2) einer erflndungsgemSBen Vorrichtung besltzt vorzugswelse 
eine LSnge von 60 bis 700 cm, besonders bevorzugt 100 bis 600 cm, und einen 
Durchmesser von 30 bis 400 mm, besonders bevorzugt 50 bis 200 mm. 

10 Geelgneterweise bestehen bel erflndungsgemaBen Vorrlchtungen die 




Reaktionsrohre (2) aus Metall, Siliclumnitrid, Slliciumcarbid, SiSiC, d. h. Sl-lnflltrlertes 
Siliciumcarbid, Oder Quarzglas. 



Bevorzugt sind bel erflndungsgemaBen Vorrichtungen die Reaktionsrohre (2) jewells 
1 5 gaselnlassseitig von einer elektrischen WIderstandsheizung (4) ummantelt, wobel ein 
Reaktlonsrohr (2) geeignetenweise Ober 30 bis 70 %, besonders bevorzugt uber 40 
bis 60 %, seiner LSnge beheizbar ist. 

Femer sind die Reaktionsrohre (2) zu ihrer offenen Seite hin (2b) von einer 
20 Kuhleinheit (5) umgeben. 

• Daruber hinaus sind erfindungsgemSBe Vonlchtungen geeignetenweise mit 2 bis 36, 
vorzugswelse 3 bis 18, besonders bevorzugt 4 bis 6, Insbesondere 5 
Reaktlonsrohren (2) ausgestattet. 

25 

Geelgnetenwelse wird bel der Ausfuhrung des Nelgungswinkels des Sammelkonus 
(la) gegenuber der Achse des Druckbehalters (1) der Schuttwinkel des Produkts 
beruckslchtigt. So liegt der WInkel zwischen Wand des Sammelkonus (la) und 
Achse des Druckbehalters (Id) vorzugswelse zwischen 70° und 20°, besonders 
30 bevorzugt zwischen 45° und 1 5°. 



Weiterhin verfQgen erflndungsgemSBe Vorrlchtungen uber eine Auslassschleuse (6) 
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mlt Doppelklappensystem (6a, 6b), wodurch das Produkt in einfacher, 
wirlschaftllcher und Produkt schonender Weise ausgeschleust und fur die 
Weiterverarbeitung bereit gestellt warden kann. 

5 Das bei der Zersetzungsreaklion gemSB G P + G' anfallende Gasgemlsch G', vgl. 
auch Flgur 1, kann bei erflndungsgemaBen Vonichtungen bevorzugt Ober ein 
Filtefsystem (8) mit einer oder mehreren RIterkerzen, die geelgnetenwelse aus 
Sintennetall, Keramik, Fasem oder Kunststoff bestelien, abgefulirt werden. 



10 Bei erflndungsgemaBen Vorrichtungen werden die Reaktionsrolire (2) und die 
Gasauslasseinheit (7) bevorzugt iiber wassergekiililte Stalilflansclie mit dem 
Druckbelialter (1) verbunden. 

Weiterfiin ist Gegenstand der vorliegenden Erflndung eIn Verfaliren zur tliermischen 
15 Zersetzung mindestens eIner flQclitigen Verbindungen und Abscheidung dabei 
entstehender Partikel unter Einsatz einer erflndungsgemaBen Vorrichtung, indem 
man 

- die jeweiligen Reaktionsrohre (2) einlassseitig (2a) auf die 
Zersetzungstemperatur der flQchtigen Verbindung ertiltzt und den unteren 

20 Berelcii (2b) der Reaktionsrohre kuhit, 

- die fluciitige, tliemnisch zersetzbare Verbindung, beispielsweise eines Elemenis 
aus der Reifie Si, Ge, C, N, Fe, Ti, Zr, Al, Ga oder Gemlsciie daraus, 
gegebenenfalls mit einem liier im Weserrtlichen inerten Gas verdunnt, 
vorzugsweise Argon oder Wasserstoff, und dieses Gas bzw. Gasgemischi (G) 

25 Ober die jeweilige Gaszufiihrung (3) den Reaktionsrofiren (2) zufuhrl, 

- die bei der Zersetzung entstandenen und im Sammelkonus (1a) angefallenen 
Partikel (P) uber die Sciileusenelnlielt (6) ausschleust und 

- das bei der. Zersetzungsreaktion entstehende Gas bzw. Gasgemlsch (G') 
(nachfolgend auch kurz Zersetzungsgas genannt) uber den Gasauslass (9) 

30 abfOhrt, wobei man den Druck im Druckbehaiter (1) im Wesentlichen konstant 
halt. 
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Geeigneterweise wird dabei der bevorzugte einiassseitige Teil der Reaktionsrohre 
(2a) auf eine Temperatur von 800 bis 1 100 °C, besonders bevorzugt von 900 bis 
1 000 ''C, ©rhitzt und der untere Teil der Reaklionsrolire (2b, 2c) auf eine Temperatur 
s 1 00 "C, vorzugsweise 1 0 bis 60 "C, gel<QhIt. 



Insbesondere fOlirt man bei erfindungsgemaBen Verfaliren dem Pyroiysereaktor 
ly/lonosllan unverdunnt (G) oder verdunnt mit Wasserstoff (G) zu. So gewinnt man bei 
erfindungsgemaBen Verfahren vorteilhaft iiochrelnes Siliciumpulver (P), wobei man 
das Produl<t (P) bevorzugt batchweise aus dem Sammell<onus (5) Ciber ein 
10 Doppelldappensystem (6a, 6b) der Auslasssciileuse (6) ausschteust. 

^ Daruber hinaus Icann man nacfi dem erfindungsgemaBen Verfaliren auch andere 
feinstteillge Panil<el vorteilhaft durcli pyrolytlsche Zersetzung fliichtiger Verbindungen. 
Iierstellen, so z. B. Siliclumnitrld aus SiH4 und NH3 oder SiOa aus SiCl4, H2 und Luft. 



5 
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PatentansprCiche: 

1, Vorrlchtung zur thermfschen Zersetzung flOchtiger Verblndungen und 
Abscheldung dabei entstehender Partlkel, die mindestens die folgende 

Kennzeichen aufweist, 

- einen Druckbehaiter(l), 

- mindestens ein Reaktionsrohr (2), das mit seinem offenen Ende (2c) in den 
Druckbehalter hinein reicht, das andere Ende sicli auBerhalb des 
Druckbehaiters beflndet und mit einer Gaszufuhmng (3) verselien ist, die 
Langsachse des Reaktionsrohres in Riclitung der Gravitation und parallel 
zur Langsachse des Druckbehaiters (1d) orientiert Ist, das Reaktionsrohr 
gaselnlassseitig beheizbar (2a) und gasauslassseltig kOhlbar (2b) Ist, 

- der Druckbehalter (1 ) In seinem unteren Tell .flber einen Sammelkonus (1 a) 
verfQgt, wobel das offene Ende des bzw. der Reaktlonsrohre (2c) In den 
Gasraum des Sammelkonus (1b) hineinreicht, 

- der Sammelkonus (la) mit eIner Auslassschleuse (6) fQr Partlkel (P) 
verbunden Ist und 

- eIner Gasauslasseinhelt (7), die mit eIner Gasfuhrung (7a), deren 
Gaseinlassbereich (7b) mit dem Gasraum (1b) des Sammelkonus (la) in 
Verbindung steht, einem Filtersystem (8) und einem Gasauslass (9), der 
auBerhalb des Druckbehaiters liegt, ausgestattet ist. 

2, Vorrlchtung nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die AuBenwande des Druckbehaiters (1) kdhlbar (1c) sind. 

3, Vorrlchtung nach Anspruch 1 Oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein Reaktionsrohr (2) eine Lange von 60 bis 700 cm besltzt. 
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4. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein Reaktlonsrohr (2) einen Durchmesser von 30 bis 400 mm besltzt. 

6 5. Vorriclitung nach einem der AnsprQche 1 bis 4, 
dadurch gel<ennzeichnet, 

dass ein Realclionsrohr (2) aus Metal!, Siliciumnitrid, Sillciumcarbid, Si- 
infiltriertem Sillciumcarbid oder Quarzglas besteht. 

10 6. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gel<ennzelchnet, 

dass ein Realclionsrohr (2) gaseinlassseitig von einer elektrischen 
Widerstandsheizung (4) ummanteit ist. 

15 7. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein Reaktlonsrohr (2) zu seiner offenen Seite hin (2c) von einer 
Kuhleinheit (5) umgeben ist (2b). 

20 8. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass ein Reaktlonsrohr (2) Qber 30 bis 70 % seiner Lilnge beheizbar ist. 

9. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 1 bis 8, 
25 gekennzeichnet durch 

2 bis 36 Reaktionsrohre (2). 



10. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 1 bis 9, 
gekennzeichnet durch 
30 eine Auslassschleuse (6) mit Doppelklappensystem (6a, 6b). 
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1 1 . Vorrlchtung nach einem der AnsprQche 1 bis 1 0, 
gekennzeichnet durch 

ein Filtersystem (8) mit einer oder mehreren Filterkerzen. 

1 2. Vorrichtung nach Anspruch 1 1 , 
gekennzeichnet durch 

Filterkerzen aus Sintermetall, Keramlk, Fasem oder Kunststoff. 

13. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass Reaktionsrohre (2) und die Qasauslasseinheit (7) uber wassergekQhIte 
Stahlflansche mit dem DruckbehSlter (1) verbunden sind. 

14. Verfahren zur thermischen Zersetzung mindestens einer flQchtigen 
Verbindungen und Abscheidung dabei entstehender Partikel unter Einsatz einer 
Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 13, indem man 

- die jeweiligen Reaktionsrohre (2) einlassseitig (2a) auf die 
Zersetzungstemperatur der flQchtigen Verbindung erhitzt und den unteren 
Bereich (2b) der Reaktionsrohre kOhlt, 

- die flOchtige, thermisch zersetzbare Verbindung gegebenenfails mit einem 
im Wesentlichen inerten Gas verdQnnt und dieses Gas bzw: Gasgemisch 
(G) fiber die jeweilige Gaszufflhrung (3) den Reakdonsrohren (2) zufOhrt, 

- die bei der Zersetzung entstandenen und im Sammelkonus (la) 
angefallenen Partikel (P) uber die Schleuseneinheit (6) ausschleust und 

- das bei der Zersetzungsreaktion entstehende Gas bzw. Gasgemisch (G*) 
Qber den Gasauslass (9) abfuhrt, wobel man den Druck im Druckbehalter 
(1 ) im Wesentlichen konstant halt. 
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15. Verfahren nach Anspmch 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man den einlassseitfgen Teil der Reaktionsrohre (2a) auf eine Temperatur 
oberhalb der Zersetzungstemperatur des Substrate, im Falle von SiH4 von 800 
bis 1 100°C,erhitzt. 

1 6. Verfahren nach Anspruch 1 4 Oder 1 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man den unteren Teil der Reaktionsrohre (2b, 2c) auf eIne Temperatur 
siOO'CabkQhlt. 

1 7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 4 bis 1 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man IVIonosilan unverdiinnt (G) oder verdiinnt mit Wasserstoff (G) dem 
Pyrolysereaktor zufuhrt. 

1 8. Verfahren nach Anspruch 1 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man hochreines Siliciumpulver (P) gewinnt, wobei man das Produkt (P) 
batchweise aus dem Sammelko.nus (5) uber ein Doppelklappensystem (6a, 6b) 
der Auslassschleuse (6) ausschleust. 
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Zusammenfassunq: 

Vorrichtuna und Verfahren zur Abscheiduna feinster Partikel a us der 
GasDhase 

Die vorliegende Erflndung betrifft eine Vorrichtung zur thermischen Zersetzung 
fluchtiger Verbindungen und Abscheldung dabel entstehender Pulver, welche 
mindestens die folgende Kennzeichen aufwelst, 
einen Druckbeh3lter (1), 

- mindestens ein Real<«onsrohr (2), das mit seinem offenen Ende (2c) in den 
DruclcbehSlter liinein reicht, das andere Ende sich auBerhaib des Drucl<beh3lt6rs 
befindet und mit einer Gaszufulimng (3) versehen ist, die Lilngsachse des 
Real<tionsrolires in Richtung der Gravitation und parallel zur Lilngsachse des 
DmckbehSlters (Id) orientiert ist, das Reaktionsrohr gaseinlassseitig beheizbar 
(2a) und gasauslassseitid i<Qli!bar (2b) ist, 

- der Druci<beiiaiter (1) in seinem unteren Tell Qber einen Sammell<onus (la) 
verfiigt, wobel das offene Ende des bzw. der Reaktionsrohre (2c) in den 
Gasraum des Sammelkqnus (lb) hineinrelcht, 

- der Sammelkonus (1 a) mit einer Auslasssciileuse (6) fiir Pulver (P) verbunden ist 
und 

- einer Gasauslasseinhelt (7), die mit einer Gasfiilirung (7a), deren 
Gaselnlassbereich (7b) mit dem Gasraum (lb) des Sammelkonus (1a) in 
Verbindung steht, elnem Filtersystem (8) und einer Gasauslass (9), der 
auBerhaib des Druckbehalter iiegt, ausgestattet ist. 

Ferner betrifft die vorliegende Erflndung eIn Verfahren zur thermischen Zersetzung 
mindestens einer flQchtigen Verbindungen und Abscheldung dabei entstehender 
Partikel unter EInsatz einer erfindungsgemaBen Vorrichtung, wobel man 

- die jeweillgen Reaktionsrohre (2) einiassseitig (2a) auf die Zersetzungs- 
temperatur der Verbindung erhltzt und den unteren Bereich (2b) der 
Reaktionsrohre kuhit, 

- die flQchtlge, themnisch zersetzbare Verbindung gegebenenfalls mit einem Im 
Wesentlichen inerten Gas verdOnnt und dieses Gas bzw. Gasgemisch (G) Qber 
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die jeweillgen GaszufOhrungen (3) den Reaktionsrohren (2) zufOhrl, 

- die bei der Zersetzung entstandenen und Im Sammelkonus (la) angefallenen 
Partikel uber die Sclileuseneinhelt (6) ausschleust und 

- das bei der Zersetzungsreaktion entstetiende Gas bzw. Gasgemisch (G') Qber 
den Gasauslass (9) abfQhrt, wobei man den Druck im Druckbeiiaiter (1) im 
Wesentliclien konstant halt. 




Fig.1 
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